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Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh waktu 
leaching kaolin terhadap sintesis zeolit NaP. Padatan hasil leaching 
kaolin dikarakterisasi dengan XRF (X-ray Flourosence) dan 
padatan hasil sintesis dikarakterisasi dengan spektroskopi 
inframerah (FTIR), difraksi sinar-X (XRD), dan Scanning Electron 
Microscopy–Energy Dispersive X-ray (SEM-EDX). Hasil 
karakterisasi XRF menunjukan bahwa rasio Si/Al pada waktu 
leaching 4, 8, dan 12 jam mengalami peningkatan dari 1,53 
menjadi 2,82; 3,18; dan 3,68. Hasil karakterisasi XRD dan FTIR 
menunjukan bahwa zeolit NaP terbentuk pada waktu leaching dan 
hidrotermal masing-masing 4 dan 72 jam. Fase sodalit terbentuk 
pada waktu leaching dan hidrotermal masing-masing 4 dan 12-48 
jam. Sedangkan pada sintesis zeolit NaP dengan variasi leaching 8 
dan 12 jam masih terdapat fase lain yaitu zeolit NaY.  
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Abstract 
 The purpose of this research is to study the effect of kaolin 
leaching time on the synthesis of zeolite NaP. Solid products of 
leached kaolin were characterized with XRF (X-ray Flourosence) 
and solid products of synthesized were characterized with infrared 
spectroscopy (FTIR), X-ray diffraction (XRD) and Scanning 
Electron Microscopy-Energy Dispersive X-ray (SEM-EDX). The 
result of XRF characterization indicate that ratio of Si/Al for kaolin 
leached time 4, 8, and 12 hours increased from 1,53 to 2,82; 3,18; 
dan 3,68. The result of XRD and FTIR characterization show that 
the zeolite NaP formed with 4 hours kaolin leached and 
hydrothermal time of 72 hours. Phase impurities sodalite formed in 
12-48 hours. There was some impurity on the synthesized for 8 and 
12 hours kaolin leached like zeolite NaY.  
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BAB I  
PENDAHULUAN 
 
1.1 Latar Belakang 
Zeolit merupakan material kristal aluminosilikat hidrat 
dari logam alkali atau alkali tanah yang saling terhubung dengan 
adanya atom-atom oksigen, sehingga membentuk kerangka tiga 
dimensi yang dibentuk oleh tetrahedral [SiO4]4- dan [AlO4]5-serta 
mengandung rongga-rongga berisi ion logam (Gougazeh dan Buhl, 
2013). Rongga tersebut biasanya diisi oleh ion logam alkali atau 
alkali tanah dan molekul air yang dapat bergerak bebas (Chetam, 
1992). Ion logam tersebut menyeimbangkan muatan negatif yang 
dimiliki oleh [AlO4]5- dan dapat berpindah posisi melalui 
pertukaran kation (Flanigen dkk., 2010). Zeolit banyak digunakan 
dalam bidang katalisis heterogen, pemisahan dan pertukaran ion, 
adsorpsi, dan membran (Huang dkk., 2010).  
Zeolit secara alamiah dapat terbentuk di alam yang disebut 
zeolit alam. Selain zeolit alam, zeolit juga bisa disintesis dari 
berbagai bahan yang mengandung alumina dan silika. Saat ini, 
zeolit sintetis lebih banyak digunakan secara komersial daripada 
zeolit alam karena zeolit sintetis memiliki tingkat kemurnian 
kristal yang tinggi dan keseragaman ukuran partikel (Breck, 1974; 
Szoztak, 1998). Sintetis zeolit pertama kali dilakukan oleh peneliti 
St. Claire-Deville pada tahun 1862, yang diikuti oleh beberapa 
peneliti lainnya seperti Bassaldella (1990) dan Musyoka (2009). 
Penelitian sebelumnya telah berhasil mensintesis zeolit, salah satu 
jenisnya adalah zeolit NaP. 
Zeolit NaP merupakan salah satu jenis zeolit yang tersusun 
dari kerangka (framework) tipe gismondine (GIS) dengan 




0.49 nm dalam [010] (Albert, 1998). Umumnya, Zeolit NaP 
disintesis pada suhu antara 70 dan 250°C dengan waktu 96 jam 
(Zobuwa dkk., 2008). Berdasarkan prosedur penelitian 
Hildrebarando dkk. (2013), sintesis dilakukan pada suhu 100°C 
selama 60 jam dengan kaolin yang berasal dari Region Amazon 
sebagai bahan dasar penghasil silika dan alumina. Zeolit NaP 
memiliki ukuran pori yang lebih kecil daripada zeolit tipe FAU, 
LTA, dan MF1. Oleh karena itu, zeolite NaP banyak digunakan 
untuk pemisahan gas molekul kecil (Kakansson, 1990), dapat juga 
digunakan untuk penghilangan racun dan limbah radioaktif seperti 
Cs, Sr, Ba, Pb, U, logam berat, ammonium dari air limbah, 
ekstraksi natrium air laut, dan deterjen ramah lingkungan (Atkins, 
1995; Nerry, 2003). 
Pada umumnya, sintesis zeolit NaP dilakukan dengan 
metode kristalisasi secara hidrotermal, yaitu teknik kristalisasi 
partikel prekursor pada temperatur dan tekanan uap yang tinggi 
dengan media pelarut air (Lobachev, 1973). Waktu hidrotermal 
merupakan salah satu faktor penting yang mempengaruhi sintesis 
zeolit. Semakin lama waktu hidrotermal, kristalinitas produk yang 
dihasilkan semakin meningkat. Hal ini juga berlaku dalam sintesis 
zeolit NaP, peningkatan waktu hidrotermal dapat meningkatkan 
pembentukan fasa zeolit NaP. Hal tersebut sesuai dengan 
penelitian yang dilakukan oleh Bohra dkk. (2013) dimana zeolit 
NaP disintesis dari abu sekam padi dengan rasio molar 2,1 Na2O: 
Al2O3: 3,8 SiO2: 50 H2O melalui proses hidrotermal pada suhu 
100°C selama 48-96 jam. 
Sintesis zeolit NaP dapat dilakukan dalam medium alkali 
dengan sumber silika dan alumina yang berbeda, misalnya 
aluminium hidroksida dan natrium aluminosilikat. Akan tetapi, 
penggunaan bahan kimia murni sebagai sumber alumina dan silika 




menyebabkan biaya produksi yang tinggi. Terdapat alternatif 
bahan (raw material) lain yang murah dan tersedia melimpah di 
alam, khususnya di Indonesia. Penelitian tentang sintesis zeolit dari 
bahan alam sudah banyak dilakukan sebelumnya, misalnya 
penggunaan abu layang (Molina dan Poole, 2004; Tanaka dkk., 
2008; Musyoka dkk., 2013; Belviso dkk., 2014; Jha dan Singh, 
2014), kaolin (Mackinnon dkk., 2010; Belviso dkk., 2013), 
mineral-mineral tanah liat, dan sekam padi. Beberapa bahan alam 
tersebut merupakan limbah yang banyak mengandung silika dan 
alumina sehingga dapat dijadikan sebagai bahan baku sintesis 
zeolit. (Saija dkk., 1983; Querol dkk., 1997; Tanaka dkk., 2004; 
Adamczyk dan Bialecka, 2005; Walek dkk., 2008; Wang dkk., 
2008).  
Salah satu sumber daya alam Indonesia yang melimpah 
yaitu kaolin. Kaolin adalah jenis mineral tanah liat berwarna putih 
yang mengandung 10-95% mineral dan sebagian besar terdiri dari 
kaolinit (85-95%), aluminosilikat hidrat dengan komposisi 2H2O: 
Al2O3: 2SiO2 (Grim, 1968). Kaolin banyak digunakan untuk 
aplikasi industri, seperti produksi semen, keramik, porselen, bahan 
kimia, kosmetik, obat-obatan, tekstil, dan yang terbesar adalah 
untuk industri kertas (Rashad, 2013). Selain itu, kandungan SiO2 
dan Al2O3 dalam kaolin juga dapat digunakan sebagai bahan 
sintesis zeolit (Barrer, 1982).  
Penggunaan kaolin sebagai bahan baku (raw material) 
alternatif untuk sintesis zeolit NaP sangat berhubungan dengan 
kandungan silika dan alumina. Terdapat beberapa metode untuk 
memodifikasi Si dan Al, salah satunya yaitu leaching dengan 
aktivasi asam (Thoriils dkk., 1950; Rhodes dkk., 1991; Rodrigues, 
2003). Metode ini juga dapat menghindari terjadinya agregat 
partikel pada kaolin, penghilangan pengotor, sehingga berubah 




tersebut diperkuat dengan penelitian yang dilakukan oleh Panda 
dkk. (2010) dimana kaolin dileaching dengan asam sulfat dengan 
variasi konsentrasi dan waktu yang berbeda menghasilkan rasio 
kandungan Si/Al meningkat dari 0,65 menjadi 8,09.  
 
1.2 Permasalahan 
Sintesis zeolit NaP menggunakan kaolin sebagai bahan 
alam yang dimodifikasi agar memenuhi syarat sebagai bahan baku 
untuk sintesis zeolit NaP. Metode leaching digunakan untuk 
meningkatkan kandungan Si/Al dari kaolin. Oleh Karena itu, perlu 
adanya penelitian tentang pengaruh waktu leaching kaolin 
terhadap rasio Si/Al dari kaolin dan waktu hidrotermal terhadap 
sintesis zeolit NaP menggunakan kaolin yang telah dileaching. 
 
1.3 Batasan Penelitian 
Batasan masalah dalam penelitian ini adalah: 
1. Sintesis zeolit NaP menggunakan bahan baku kaolin yang 
telah dileaching asam sulfat 4 M dengan variasi waktu 4, 
8, dan 12 jam. 
2. Proses hidrotermal (kristalisasi) dalam sintesis zeolit NaP 
dilakukan dengan variasi waktu 3, 6, 12, 24, 48, dan 72 
jam.  
 
1.4 Tujuan Penelitian 
    Penelitian ini bertujuan untuk mempelajari pengaruh 







Manfaat penelitian ini yaitu memberikan rujukan 
mengenai pengaruh waktu leaching kaolin terhadap sintesis zeolit 

































Kaolin merupakan nama yang diberikan untuk sebuah 
bukit dekat Jau-chau Fu, China, dimana kaolin pertama kali 
ditambang. Nama “kaolin” sendiri berasal dari kata Kau-Ling atau 
pegunungan tinggi (Sepulveda dkk., 1983). Kaolin, yang biasa 
disebut tanah liat cina, sebagian besar mengandung kaolinit (10-
95%). Selain kaolinit, kaolin biasanya berisi kuarsa dan mika, lebih 
jarang feldspar, illite, montmorillonite, ilmenit, anastase, hematit, 
bauksit, zirkon, rutil, kyanit, sillimanite, grafit, atapulgit, dan 
haloisit (Rees dkk., 1992). 
Kaolin merupakan bahan tambang berwujud serbuk 
berwarna putih. Material ini digunakan sebagai keramik selama 
berabad-abad yang lalu. Unsur utama pada kaolin adalah air, 
aluminium, dan silikat dengan komposisi 2H2O.Al2O3.2SiO2. 
Secara struktur, kaolin mengandung oktahedral alumina,  
tetrahedral silika, dan mempunyai rumus secara teori 
(OH)8Si4Al4O10 dengan komposisi secara teori mengandung 
46,54% SiO2, 39,5% Al2O3, dan 13,96% H2O (Prasad dkk, 1991). 
Proses pembentukan kaolin disebut kaolinization (Grim, 
1968). Pembentukan Kaolinit terjadi dalam tiga cara yaitu remukan 
atau reruntuhan dan transformasi batu karena efek dari faktor iklim 
(tipe Zettlitz), transformasi batu karena efek hidrotermal (tipe 
Cornwall), pembentukan oleh efek iklim dan hidrotermal (tipe 
campuran).  Jenis mineral lempung yang terbentuk selama 
peluruhan batuan yang mengandung silikat aluminium dipengaruhi 
oleh iklim, rasio Si/Al, dan pH (Parker, 1988). 
Sifat fisik dan kimia dari kaolin tersebut menentukan 




beberapa faktor, seperti kondisi geologi dimana kaolin yang 
terbentuk dan total komposisi mineralogi deposit kaolin. Kaolin 
memiliki ukuran sekitar 0,2 sampai 15 µm dengan area spesifik 
10.000-29.000 m/kg. Kaolin kasar biasanya digunakan sebagai 
bahan pengisi (filler) sedangkan kaolin halus sebagai pelapis 
(coater), barang-barang tahan api dan isolator. Kegunaan kaolin 
sangat tergantung pada karakteristiknya karena akan berpengaruh 




Sifat fisik dan kimia kaolin dapat diubah dengan perlakuan 
termal dan kimiawi. Pada proses kalsinasi kaolin dengan suhu 
diatas 500°C terjadi penataan ulang ikatan ion Si dan Al serta 
pembentukan ion Al berkoordinasi 4 dan 5 dengan mengubah Al 
koordinasi 6. Reaktivitas kaolin meningkat seiring dengan 
penurunan jumlah Al koordinasi 6. Menurut Prasad dkk. (1991), 
proses kalsinasi kaolin pada suhu 650-700°C akan memutus ikatan 
gugus hidroksi dalam struktur kaolin dan melepaskan sejumlah 
molekul air membentuk fasa amorf yang disebut metakaolin. 
Sementara itu, kalsinasi kaolin diatas suhu 900°C akan mengubah 




metakaolin menjadi γ-Al2O3. Metakaolin banyak digunakan 
sebagai bahan dasar sintesis zeolit karena bersifat semikristalin dan 
lebih reaktif dibandingkan kaolin. Konversi metakaolin menjadi 
zeolit melibatkan dua langkah yaitu pembentukan gel 
aluminosilikat dan nukleasi kristal dan pertumbuhan (Akolekar 
dkk., 1997). 1x 
 
 
Struktur kaolinit adalah lembaran tetrahedral silika dengan 
lembar alumina oktahedral. Lembaran-lembaran ini diatur 
sedemikian rupa sehingga ujung-ujung tetrahedron silika dan 
lapisan yang berdekatan dengan lembar oktahedral membentuk 
lapisan umum (Grim, 1968). Pada Gambar 2.2, struktur kaolin 
dibentuk oleh struktur tetrahedral SiO4, Al(OH)6([Si2O5]2-, dan 
[AlOH4]2+) komposisi oktahedral dengan pseudo heksagonal 
simetri [O6Si4O4(OH)2Al4(OH)6] (Cheng dkk., 2012). Unit dasar 
lapisan tetrahedral adalah silika tetrahedral (SiO4) dimana satu 




silikon mengikat empat atom oksigen. Sementara itu, lapisan 
oktahedral tersusun atas unit dasar aluminium oktahedral dan ion 
hidroksida dimana satu aluminium mengikat enam atom oksigen. 
Lapisan tetrahedral dan oktahedral ini tersusun 1:1 dengan 
ketebalan unit sebesar 7,13 Å (Murray, 2000). 
 
2.2 Zeolit 
Nama zeolit berasal dari bahasa Yunani yang mempunyai 
arti "batu mendidih" dengan kemampuan bahan tersebut untuk 
menyerap air dan melepaskannya saat pemanasan. Zeolit 
merupakan material kristal berpori yang mengandung pori-pori 
molekul dengan ukuran 5-12 A˚ atau 0,5-1,2 nm. Zeolit 
konvensional didasarkan pada kerangka silikat dimana substitusi 
dari beberapa Si dengan Al (atau logam lainnya) mengarah ke 
muatan negatif pada kerangka, dengan kation (biasanya Na, alkali, 
atau alkali tanah logam lainnya) dalam struktur pori. Hal ini 
menyebabkan sifat penting lainnya antara lain pertukaran ion, 
dimana ion logam dalam struktur pori dapat digantikan oleh kation 
lain (misalnya logam, amonium, amonium kuaterner) (Hay, 1966). 
Zeolit terjadi secara alami dan umumnya dibentuk dalam 
lingkungan alkali dari sedimen vulkanik dan material. Zeolit 
pertama kali ditemukan dan diidentifikasi seperti stilbite. Zeolit 
yang kelimpahannya umum antara lain analcime, klinoptilolit, 
erionit, heulandite, laumontite, dan mordenit. Banyak bahan-bahan 
tersebut memiliki sifat penting sebagai adsorben dan katalis, tetapi 
bentuk alam sering memiliki kesalahan dan penyimpangan dalam 
struktur yang dapat membatasi aplikasi. Ini adalah pengembangan 
metode laboratorium sintesis zeolit yang menyebabkan banyak 
aplikasi zeolit komersial. Zeolit sintetis pertama dibuat dari Na, Si, 
dan Al di laboratorium Linde di Buffalo, New York. Zeolit sintesis 




terdiri dari fase sodalite. Aplikasi komersial pertama adalah 
sebagai agen pengeringan dan masih umum digunakan (Puppe, 
1999). 
Zeolit mempunyai kerangka yang tersusun dari satuan-
satuan tetrahedral [SiO4]4- dan [AlO4]5- dengan atom oksigen 
sebagai penghubung antara atom silikon dan aluminium yang 
digabungkan secara tiga dimensi, ditunjukkan sebagai TO4, T = Si 
atau Al. Penggabungan satuan tetrahedron satu dengan lainnya 
terjadi adanya pemakaian bersama satu atom oksigen oleh dua 
tetrahedral, seperti yang ditunjukkan dalam Gambar 2.3 
Tetrahedral [AlO4]5- bermuatan negatif, sehingga zeolit alam dan 
zeolit sintesis memerlukan kation logam alkali (Na+, K+) dan atau 
alkali tanah (Ca2+, Ba2+) sebagai pusat penyeimbang muatan untuk 
menjaga kenetralan muatan zeolit (Smart dan Moore, 1993). 
 
 
Tetrahedron TO4 (T = Si atau Al) merupakan unit 
pembangun primer (primary building units, PBU) yang dapat 
digabungkan dengan berbagai cara untuk membentuk unit 
pembangun sekunder (secondary building units, SBU). 
Contohnya struktur cincin-4 (dibangun oleh 4 unit TO4), ganda 
cincin-4 (dibangun oleh dua cincin-4) dan sebagainya. 
Penomoran SBU dihubungkan dengan jumlah ikatan tetrahedron 
TO4 (Baerlocher, 2001). 




2.3 Zeolit NaP 
Zeolit NaP yang merupakan mineral yang terdiri dari 
muatan negatif, kerangka tiga dimensi tetrahedral SiO4 dan AlO4 
yang bergabung membentuk oktahedral. Salah satu jenis zeolit 
ini mempunyai susunan kerangka (framework) tipe gismondine 
(GIS) dengan memotong saluran 0.31 nm x 0.44 nm dalam [100] 
dan 0.26 nm x 0.49 nm dalam [010] (Albert, 1998). Zeolit NaP 
memiliki ukuran pori yang lebih kecil daripada zeolit tipe FAU, 
LTA, dan MF1, sehingga banyak digunakan untuk pemisahan 
molekul kecil gas (Brown, 1989; Kakansson, 1990), dapat 
digunakan untuk menghilangkan racun dan limbah radioaktif 
seperti Cs, Sr, Ba, Pb, U, logam berat, menghilangkan 
ammonium dari air limbah, ekstraksi natrium air laut, dan 
deterjen ramah lingkungan (Atkins, 1995; Nerry, 2003). 
 
2.3.1 Sintesis Zeolit NaP 
Pada umumnya, zeolit NaP dapat disintesis dengan 
berbagai macam prekusor dan berbagai macam metode. Zeolit NaP 
dapat disintesis dengan kaolin (Sathuphunya dkk., 2002) dengan 
Na2SiO2 (Murayama dkk., 2002) dan dengan abu layang 
(Kazemian dkk., 2010). Metode yang banyak digunakan seperti 
teknik sol-gel, hidrotermal, pemanasan microwave. Menurut 
penelitian yang dilakukan oleh Hansen (1993), zeolit NaP memiliki 
komposisi molar Al2O3 : 2.2 SiO2 : 5.28 NaF : 105.6 H2O. Zeolit 
NaP juga banyak ditemukan sebagai pengator dalam sintesis zeolit 
A, X, dan mordanit (Hansen dkk., 1993).  
Beberapa peneliti telah berhasil mensintesis zeolit NaP 
oleh Bohra dkk. (2013) menggunakan abu sekam padi dengan 
komposisi molar 2,1 Na2O : Al2O3 : 3,8 SiO2 : 50H2O dengan 
melalui proses hidrotermal pada suhu 100oC selama 48, 72 dan 96 




dkk. (2014) menggunakan limbah kaolin dan limbah metakaolin 
dari Amazon dengan rasio molar 3Na2O : Al2O3 : 3,5-5 SiO2 : H2O 
yang dihidrotermal pada suhu 90, 95, 100 dan 115°C selama 20 
jam dan dihidrotermal pada suhu 90°C selama 6, 20, 24 dan 48 jam. 
Sintesis tersebut menghasilkan zeolit NaP kristalisasi pada 
hidtotermal 100°C selama 20 jam dengan rasio Si/Al yang rendah. 
Berbeda dengan Aldhari dkk. (2016) mensintesis zeolit NaP dari 
abu layang dengan metode thermo-sonochemical. 
 
Gambar 2.4 Kerangka tipe gismondine (Win, 2004) 
 
2.3.2 Pengaruh Waktu Hidrotermal 
Proses hidrotermal mengacu pada reaksi heterogen dalam 
pelarut berair atau mineralizer di bawah tekanan tinggi dan 
pengkondisian suhu untuk melarutkan dan merekristalisasi bahan 
yang relatif tidak larut dalam kondisi biasa. Morey dan Niggli 
(1913) mendefinisikan metode hidrotermal sebagai metode yang 
didalamnya terdapat komponen dikenai gaya air yang umumnya 
pada suhu dekat walaupun seringkali jauh diatas suhu kritis air 
(sekitar 370°C) dalam keadaan tertutup rapat (vakum) dan dibawah 






Gambar 2.5 Pengaruh waktu hidrotermal terhadap kristalinitas 
zeolit NaP (Wang dkk., 2007) 
 
Sintesis dengan metode hidrotermal dapat meningkatkan 
kemampuan efektivitas solvasi air, meningkatkan kelarutan 
reaktan, dan mengaktifkan reaksi dari material sumber yang 
mengarah kepada penataan ulang dan peleburan dari gel primer 
yang terbentuk pada tahap pertama serta mengakibatkan 
peningkatan nukleasi dan laju kristalisasi. Metode hidrotermal 
berpengaruh terhadap pembentukan zeolit dan kristalisasinya. 
Melalui peningkatan waktu hidrotermal ini, dapat diketahui pula 
perubahan ukuran partikel (Kartimi dkk., 2012), pertumbuhan 
kristal (Wang dkk., 2007), serta perubahan fasa yang terbentuk 
(Rustam, 2013). Fasa dengan kesetimbangan termodinamika yang 
kurang akan mengkristal pertama kali dan akan menjadi fasa yang 
stabil seiring bertambahnya waktu (Xu dkk., 2007). Zeolit 
mencapai tahap metastabil secara termodinamika. Misalnya, 
dengan waktu kristalisasi yang berkelanjutan, zeolit A (LTA) dan 
zeolit X (FAU) akan larut sehingga membentuk zeolit sodalit 




(Johnson dan Arshad, 2014). Gambar 2.5 merupakan aluran 
hubungan antara waktu hidrotermal dengan kristalinitas. Pada 
umumnya semakin lama waktu hidrotermal dalam sintesis zeolit 
kristalinitasnya akan semakin meningkat dan relatif kontan setelah 
mencapai titik maksimum (Wang dkk., 2007). 
 
2.4 Leaching 
Leaching dalam ilmu kimia disebut sebagai pelarutan 
padatan oleh larutan tertentu. Leaching pada umumnya melibatkan 
pelarut yang selektif dengan atau tanpa difusi. Metode yang 
digunakan untuk leaching biasanya ditentukan oleh jumlah 
konstituen yang akan dilarutkan, distribusi konstituen dalam 
padatan, dan sifat padatan dan ukuran partikel. Mekanisme proses 
leaching pada umumnya adalah zat terlarut ditransfer dari larutan 
ke permukaan padatan kemudian berdifusi kedalam padatan, 
pelarut yang berada didalam padatan akan larut oleh zat terlarut 
kemudian terdifusi menjadi campuran solut-solven ke permukaan 
padatan dan ditransfer keluar/ kedalam larutan zat terlarut 
(Geankoplis, 2003). Terdapat beberapa faktor yang mempengaruhi 
leaching, diantaranya: Ukuran partikel, Pelarut, Suhu, Pengadukan 
(Budhikarjono, 1996). 
Dalam proses leaching dapat dilakukan dengan 
menggunakan asam organik seperti asam oksalat, asam sitrat, dan 
asam askorbat. Dapat juga digunakan dengan asam anorganik 
seperti hidrofluorat, asam hidroklorida, asam sulfat, dan asam 
perklorat (Tuncuk, dkk., 2013) 1x 
Peneliti Panda dkk. (2010) juga telah melakukan penelitian 
mengenai leaching asam menggunakan asam sulfat pada kaolin 
untuk meningkatkan Si/Al dengan variasi konsentrasi yang 
berbeda. Kaolin yang digunakan berasal dari India yang 




tersebut didapatkan Si/Al sebesar 0,81; 1,3; 1,63 dan 8,09 untuk 
masing-masing konsentrasi asam sulfat 1, 3, 5, dan 10 M.  
 












































































































2.5 Karakterisasi Padatan 
2.5.1 X-Ray Flourensence (XRF)  
Uji XRF bertujuan menentukan jenis dan presentase 
komponen unsurunsur penyusun braket sebelum direndam dalam 
saliva buatan. XRF merupakan teknik analisa non-destruktif yang 
digunakan untuk identifikasi serta penentuan konsentrasi elemen 
yang ada pada sampel padat, bubuk ataupun cair. Secara umum, 
XRF spektrometer, mengukur panjang gelombang komponen 
material secara individu, dari emisi fluorosensi yang dihasilkan 
sampel saat diradiasi dengan sinar-X (West, 1984). 
Metode XRF secara luas digunakan untuk menentukan 




merusak sampel, metode ini dipilih untuk aplikasi di lapangan dan 
industri untuk kontrol material. Tergantung pada penggunaannya, 
XRF dapat dihasilkan tidak hanya oleh sinar-X tetapi juga sumber 
eksitasi primer yang lain seperti partikel alfa, proton atau sumber 
elektron dengan energi yang tinggi. 
Keunggulan dari metode ini adalah sampel yang 
dianalisis tidak perlu dirusak, memiliki akurasi yang tinggi, dapat 
menentukan unsur dalam material tanpa adanya standar, serta 
dapat menentukan kandungan mineral dalam bahan biologik 
maupun dalam tubuh secara langsung. 
 
2.5.2 Difraksi sinar-X (X-Ray Diffraction / XRD) 
Difraksi Sinar-X merupakan salah satu metode 
karakterisasi material yang sangat penting dan membantu untuk 
mengidentifikasi fasa kristalin atau struktur kristal material 
padatan seperti ukuran kristalin, dan komposisi fasa. XRD 
menggunakan sinar-X sebagai sumber sinar dalam teknik 
karakterisasinya. Sinar-X adalah bagian dari radiasi gelombang 
elektromagnetik dengan panjang gelombang berkisar antara 10-10 
m sampai dengan 10-8 m (1-100 Å), terletak diantara panjang 
gelombang sinar gamma (γ) dan sinar ultraviolet. Namun hanya 0,3 
– 0,25 Å yang digunakan sebagai sumber sinar untuk difraksi sinar-
X.  Sinar-X dihasilkan akibat adanya perbedaan potensial antara 
filamen yang bertindak sebagai katoda dengan anoda berupa logam 
pada suatu ruang vakum, sehingga terjadi adanya pergerakan 
elektron dengan energi besar diantara kedua elektroda tersebut 
(West, 1984).  
Prinsip yang digunakan dalam instrumen XRD 
berdasarkan pendekatan pada hukum Bragg yang menyatakan jika 
suatu sinar-X ditembakkan pada permukaan kristal dengan sudut θ 




permukaan dengan sudut pantul yang sama dengan sudut 
datangnya. Secara matematik, hukum Bragg dinotasikan dalam 
persamaan berikut: 
 
nλ = 2d sin θ .....................................(2.1) 
 
 
Dimana: n adalah bilangan bulat suatu fasa, λ adalah 
panjang gelombang sinar-X, d adalah jarak antara dua bidang kisi 
dan θ adalah sudut datang pada bidang normal. Berdasarkan 
persamaan 2.3, difraksi sinar-X terjadi ketika pantulan dari sinar-
X memiliki sudut yang memenuhi hukum Bragg. Apabila sudut 
pantul melewati sudut tersebut maka akan terjadi interferensi 
destruktif (Cullity, 1956). 
Karakterisasi menggunakan XRD banyak digunakan pada 
padatan kristalin karena padatan kristalin memiliki atom penyusun 
dengan susunan teratur sehingga membentuk bidang-bidang 
dengan jarak antar bidang tertentu dan tiap atomnya dapat 
memantulkan berkas sinar-X. Padatan amorf memiliki atom-atom 
penyusun yang tersusun acak sehingga tidak akan memunculkan 
pola difraksi yang khas karena strukturnya yang tidak beraturan 
(Prasetyoko dkk., 2016). 
Hasil dari karakterisasi dengan XRD ini digambarkan 
dengan sebuah difaktogram yang menampilkan plot sudut 2𝜃 
dengan intensitas. Pada gambar 2.6 di bawah ini merupakan contoh 
dari hasil analisa dari zeolit NaP menurut Hansen (1993). Puncak 
khas zeolit NaP pada difraktogram XRD tersebut muncul pada 2θ 
= 12,5; 17,8; 21,7; 28,2; 32,5 ;33,4; 38,1; 46,2°. Puncak tertinggi 










2.5.3 Spektrokopi Fourier Transform Infrared (FTIR) 
FTIR digunakan untuk mengidentifikasi material, 
menentukan komposisi  dari campuran, dan membantu 
memberikan informasi dalam memperkirakan struktur molekul. 
Sampel yang digunakan biasanya berupa material dalam keadaan 
padat, cair, atau gas. Analisa dengan metode ini didasarkan pada 
fakta bahwa molekul memiliki frekuensi spesifik yang 
dihubungkan dengan vibrasi internal dari atom gugus fungsi. 
Ketika sampel diletakkan dalam berkas radiasi IR, sampel 
mengabsorpsi radiasi pada frekuensi yang sesuai dengan frekuensi 
vibrasional molecular dan meneruskan seluruh frekuensi yang 
lain. Spektrometer IR mengukur frekuensi dari radiasi yang 


















dikenal sebagai spectrum IR dari material yang dianalisis. 
Identifikasi senyawa dapat dilakukan karena perbedaan struktur 
kimia material akan memberikan vibrasi karakteristik dan 
menghasilkan spectra IR yang unik, yaitu, daerah sidik jari untuk 
tiap-tiap material. Keuntungan dari metode FTIR ini yaitu radiasi 
sumber sinat yang lebih tinggi, perbandingan sinyal atau noise 
ditingkatkan, mengurangi waktu pengukuran, dan akurasi 
pengukuran yang lebih tinggi dengan spektrometer dispersif 
cahaya konvensional (Sibilia, 1996). 
Prinsipnya dari FTIR ketika suatu material berinteraksi 
dengan sinar inframerah, ikatan dalam molekul akan mengalami 
vibrasi ulur (stretching) atau bending (tekuk). Hasilnya, sinar 
inframerah akan diabsorb oleh gugus fungsi pada rentang panjang 
gelombang yang spesifik. Keunggulan spektroskopi FTIR yaitu 
radiasi sumber sinar lebih tinggi, perbedaan sinyal dan noise 
ditingkatkan, mengurangi waktu pengukuran dan akurasi 
pengukuran yang lebih tinggi (Sibilia, 1996). Selain itu, 
spektrometer FTIR juga memiliki sensitivitas yang baik, kalibrasi 
panjang gelombang lebih akurat dan desain mekanik yang 
sederhana (Skoog dkk., 1998). 
Hasil analisis spektroskopi inframerah digambarkan dalam 
bentuk spektrum yang menampilkan plot absorbansi atau 
transmitan energi dari sinar yang dipancarkan versus frekuensi. 
Analisis spektroskopi inframerah standar dilakukan pada rentang 
frekuensi 7000-400 cm-1, tetapi dapat pula mencapai 50 cm-1, 
dengan menggunakan tambahan sumber sinar, optik, dan detektor. 
(Sibilia, 1996). 
Pada Gambar 2.7 menunjukkan contoh spektra inframerah 
dan puncak serapan zeolit NaP yang disintesis oleh Bohra (2013) 
pada suhu 100 ºC selama 48, 72 dan 96 jam. Pada spektra tersebut, 




dari vibrasi ulur asimetris Al-O-Si. Puncak serapan pada 610 cm-1, 
697 cm-1, dan 745 cm-1 yang merupakan serapan dari vibrasi ulur 
simetris kerangka Al-O-Si. Puncak serapan pada 578 cm-1 
menunjukkan vibrasi eksternal cincin ganda yang berhubungan 
dengan struktur FAU. Pita serapan pada 430-512 cm-1 
menunjukkan vibrasi tekuk simetris kerangka TO4 (T – Si, Al). 1x 
 
 
        Bilangan gelombang (cm-1) 
 
Gambar 2.7 Spektra inframerah zeolit NaP (Bohra dkk., 2013) 
 
 
2.5.4 Scanning Electron Microscopy-Enegy Dispersive X-ray 
(SEM-EDX) 
 Scanning Electron Microscopy (SEM) merupakan alat 
sejenis mikroskop yang digunakan untuk melihat benda dengan 
menggunakan elektron sebagai pengganti dari cahaya (Gedde, 
1995). Kelebihan SEM terletak pada fleksibilitas yang melekat 













yang mudah, rentang pembesaran yang lebar, dan bidang 
kedalaman yang luar biasa. Berkas sinar elektron diperoleh dari 
penembak elektron, gelombang elektron yang terkondensasi pada 
lensa kondensor akan terfokus sebagai titik yang jelas oleh lensa 
objektif. Scanning coil yang telah memperoleh energi akan 
menyediakan medan magnetik bagi sinar elektron yang mengenai 
sampel menghasilkan elektron sekunder dan akan dikumpulkan 
oleh detektor sekunder. Foto yang dihasilkan terdiri dari ribuan 
titik dengan berbagai intensitas pada permukaan Cathode Ray Tube 
sebagai topografi gambar. Tempat sampel diletakkan dalam ruang 
vakum untuk menghilangkan udara ataupun gas yang ada dan dapat 
bereaksi dengan sinar elektron. (Gedde, 1995). 
Prinsip kerja dari SEM adalah elektron ditembakkan dari 
katoda filamen ke arah sampel. Saat terjadi interaksi antara 
elektron dengan sampel, elektron kehilangan sejumlah energi 
sehingga terjadi pemantulan dan emisi elektron. Hasil pemantulan 
dan emisi elektron akan terdeteksi oleh detektor yang dapat 
divisualisasikan menjadi gambar morfologi dari suatu krsital. Tipe-
tipe sinyal yang dapat dihasilkan oleh SEM dapat berupa 
Secondary Electron (SE), Back-Scattered Electron (BSE), dan 
sinar X. SEM dapat merekam permukaan suatu material dengan 
perbesaran sekitar 10-200.000x dengan ketajaman fokus yang 
tinggi sehingga permukaan yang kasar dapat digambarkan (Smith 
dan Oatley, 1995).  
SEM dapat dilengkapi dengan energy dispersive X-Ray 
(EDX), yaitu instrumen yang berguna untuk mendapatkan 
informasi tentang komposisi unsur yang terdapat pada sampel 
padatan (West, 1984). Analisis EDX didasarkan pada interaksi 
material dengan radiasi elktromagnetik yang dihasilkan ketika 
ditembak oleh berkas elektron. Sampel yang ditembak dengan 




energinya dapat diukur oleh EDX. Energi sinar-X ini sesuai dengan 
perbedaan energi antar kedua kulit suatu unsur. Sehingga, 




Contoh mikrograf SEM zeolit NaP ditunjukkan oleh 
Gambar 2.8 yang merupakan hasil penelitian yang dilakukan oleh 
Behin (2015). Zeolit NaP hasil sintesis pada mikrograf tersebut 
memiliki bentuk kristal bola tidak beraturan dengan ukuran 
partikel kurang dari 5 μm. 
  




BAB III  
METODOLOGI PENELITIAN 
 
3.1 Alat dan Bahan 
3.1.1 Alat 
Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini adalah gelas 
beaker, botol High Density Polyethylene (HDPE), kertas pH, kertas 
saring, botol semprot, magnetic stirrer, timbangan analitik, corong, 
labu ukur, labu leher tiga, kondensor, hotplate, dan oven. 
Instrumen yang digunakan untuk sampel dan hasil sintesis adalah 
PANanalytical Minipal 4 untuk X-ray Flourosence (XRF), Philips 
Xpert MPD untuk X-ray Diffraction (XRD), Shimadzu Instrument 
Spectrum One 8400S untuk spektroskopi Fourier Transform 
Infrared (FTIR), Zeiss EVO MA 10 dan BRUKER 129 untuk 




Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah 
kaolin Bangka Belitung, aqua demineralisasi (aqua DM), natrium 
hidroksida (NaOH, Merck, 99%), dan asam sulfat (H2SO4, Pal 
Chemistry, 98%). 
 
3.2 Prosedur Penelitian 
3.2.1 Leaching 
Metode leaching kaolin mengacu pada penelitian yang 
dilakukan Panda dkk. (2009). Raw material yang digunakan 
sebagai sumber Si dan Al adalah kaolin Bangka Belitung. Kaolin 
sebanyak 40 gram direfluks pada suhu 110°C dengan 400 mL asam 
sulfat 4 M dengan variasi waktu refluks selama 4, 8, dan 12 jam. 
Kemudian hasil refluks didinginkan, disaring, dicuci dengan 




padatan yang telah kering ditimbang dan dikarakterisasi 
menggunakan XRF (X-ray Flourosence) dan FTIR (Fourier 
Transform Infrared). 
 
3.2.2 Sintesis Zeolit NaP 
Metode zeolit mengacu pada penelitian yang dilakukan 
oleh Bohra dkk. (2013). Komposisi rasio molar zeolit NaP yang 
dibuat yaitu 2,1Na2O: Al2O3: 3,8SiO2: 50H2O. Natrium hidroksida 
sebanyak 1,68 gram dilarutkan dalam aquademin sebanyak 9 gram 
dalam botol HDPE, ditambahkan serbuk leaching kaolin sebanyak 
4,37 gram, kemudian distirer selama 15 jam. Selanjutnya, 
dilakukan kristalisasi melalui proses hidrotermal pada suhu 100°C 
dengan variasi waktu 3, 6, 12, 24, 48 dan 72 jam. Setelah proses 
hidrotermal selesai, botol HDPE didinginkan dan hasil sintesis 
disaring untuk memisahkan padatan dan filtratnya. Padatan yang 
diperoleh dicuci dengan akuademin hingga pH 7 dan dikeringkan 
pada suhu 80°C selama 4 jam. Selanjutnya, padatan yang telah 
kering ditimbang dan dikarakterisasi menggunakan XRD 
(Difraktometer Sinar-X), FTIR (Fourier Transform Infrared), dan 
SEM-EDX (Scanning Electron Microscopy – Energy Dispersive 
X-ray). 
 
3.3 Karakterisasi Hasil Sintesis 
3.3.1 X-ray Flourosence (XRF) 
Karakterisasi dengan XRF dilakukan pada sampel awal kaolin dan 
kaolin setelah dileaching untuk mengetahui unsur yang terkandung 
dalam kaolin serta untuk menentukan kadar persen dari tiap 
senyawa. 
 
3.3.2 Difraksi Sinar-X (XRD) 
Padatan hasil sintesis yang didapatkan dikarakterisasi 




gelombang 1,5406 Å, tegangan 40 kV, kuat arus 30 mA dan 
rentang sudut 2θ = 5-50°. Hasil karakterisasi difraksi sinar-X 
digunakan untuk menentukan fase-fase yang terdapat pada 
padatan. Sebanyak ± 1 gram padatan hasil sintesis dihaluskan 
kemudian dimasukkan ke dalam sample holder hingga padat dan 
permukaannya rata. Kemudian padatan diukur difraksinya dengan 
radiasi CuKα (λ=1,5405Å) pada 40 kV dan 30 m. 
 
3.3.3 Spektroskopi Fourier Transform Infrared (FTIR) 
 Hasil sintesis dikarakterisasi dengan spektroskopi 
inframerah untuk mengidentifikasi gugus fungsi yang terdapat 
dalam metrial. Karakterisasi padatan dilakukan dengan teknik pelet 
KBr menggunakan instrumen FTIR Shimadzu Spectrum One 
8400S. Sebanyak 0,1 gram sampel padatan hasil sintesis dicampur 
dengan padatan KBr, kemudian digerus. Campuran padatan 
selanjutnya ditekan hingga membentuk pelet kemudian diletakkan 
pada tempat sampel. Pelet yang telah terbentuk kemudian diukur 
serapan vibrasinya pada bilangan gelombang 4000-400 cm-1. 
 
3.3.4 Scanning Electron Microscopy-Enegy Dispersive X-ray 
(SEM-EDX) 
 Morfologi padatan kristal sintesis diamati dengan SEM, 
sedangkan EDX untuk mengetahui komposisi unsur-unsur yang 
terkandung. Instrumen yang digunakan adalah SEM ZEISS EVO 
MA 10 dan EDX BRUKER 129 EV. Preparasi sampel dilakukan 
dengan coating menggunakan Pd. Sampel yang dianalisis terlebih 
dahulu diletakkan pada alas carbon tape dan dilakukan coating 











































HASIL DAN PEMBAHASAN 
 
Pada penelitian ini, telah dilakukan sintesis zeolit NaP dari 
kaolin yang telah dileaching dengan metode hidrotermal. Kaolin 
dileaching dengan variasi waktu 4, 8, dan 12 jam, serta metode 
hidrotermal dengan variasi waktu 3, 6, 12, 24, 48, dan 72 jam. Hal 
tersebut dilakukan untuk mempelajari pengaruh leaching terhadap 
produk sintesis yang dihasilkan. Hasil kaolin setelah leaching 
dikarakterisasi dengan X-Ray Fluorosence (XRF) untuk 
mengetahui persen kandungan pada kaolin. Hasil sintesis juga 
dikarakterisasi dengan X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui 
fasa, kristalinitas, dan ukuran partikel kristal, lalu dikarakterisasi 
dengan Fourier Transform Infrared (FTIR) untuk mengetahui 
gugus fungsi yang terdapat pada kristal, dan dikrakterisasi dengan 
Scanning Electron Microscopy Energy Dispersive X-Ray (SEM-
EDX) untuk mengetahui morfologi dan kandungan unsur yang ada 
didalam padatan hasil sintesis. 
 
4.1 Leaching 
Pada penelitian ini, dilakukan leaching kaolin dengan 
larutan asam sulfat 4 M dengan variasi waktu leaching 4, 8, dan 12 
jam yang berfungsi menghindari terjadinya agregat partikel pada 
kaolin, menghilangkan pengotor, sehingga berubah komposisi 
kimia dan struktur kaolinnya (Belver dkk., 2002). Pada proses ini 
digunakan bahan kaolin sebagai sumber Si dan Al serta asam sulfat 
sebagai pelarut dalam leaching. Metode leaching ini mengacu pada 
penelitian yang dilakukan Panda dkk. (2009) dimana asam sulfat 4 
M dimasukan kedalam labu leher tiga dan direfluks pada suhu 
110°C. Refluks merupakan salah satu teknik yang melibatkan 




dkk. 2009). Hal tersebut dilakukan agar larutan dalam labu tersebut 
tidak ada yang hilang. Lalu dimasukan magnetic stirrer kedalam 
labu leher tiga yang berfungsi untuk mencampurkan campuran 
tersebut. Setelah suhu dalam sistem 110°C dan stabil, dimasukan 
kaolin kedalam labu leher tiga dan direfluks. Variasi waktu refluks 
yang digunakan sebesar 4, 8, dan 12 jam. 
 







4 Jam 8 Jam 12 Jam 
SiO2 54,9 65,7 73,3 77,4 
Al2O3 36 23,3 23 21 
Fe2O3 3,37 0,81 0,401 0,294 
K2O 2,88 1,57 1 0,717 
CaO 0,58 1,1 0,15 0,081 
TiO2 0,551 1,05 0,14 0,13 
Rasio Si/Al 1,29 2,39 2,70 3,13 
 
Hasil analisis XRF pada Tabel 4.1 dan Gambar 4.1 
menunjukkan bahwa rasio Si/Al semakin meningkat dengan 
meningkatnya waktu leaching. Rasio Si/Al kaolin awal sebesar 
1,53 meningkat menjadi 2,82; 3,18; dan 3,68 untuk masing-masing 
waktu leaching 4, 8, dan 12 jam. Hasil tersebut sesuai dengan 
penelitian yang dilakukan oleh Panda, dkk. (2010), dimana rasio 
Si/Al kaolin murni sebesar 0,65 meningkat menjadi 0,81; 1,3; 1,63; 




Pada Tabel 4.1 dapat diketahui bahwa masih terdapat 
senyawa lainnya seperti Fe, K, Ca, dan Ti pada kaolin awal dengan 
persen komposisi tertinggi yaitu Fe2O3. Dari hasil XRF 
menunjukan bahwa kadar dari senyawa selain Si dan Al semakin 
turun dengan meningkatnya waktu leaching. Hasil tersebut sesuai 
dengan penelitian Tuncuk, dkk. (2013) dimana semakin 




4.2 Sintesis Zeolit NaP 
Pada penelitian ini, sintesis zeolit NaP berasal dari 
campuran kaolin yang telah dileaching, NaOH, dan aqua 
demineralisasi. Kaolin yang setelah dileaching juga lebih murni 
kandungannya dan mudah beraksi sehingga pembentukan inti 
kristal akan lebih sempurna. Sumber alkali yaitu Na+ berasal dari 
NaOH, serta aqua demineralisasi sebagai sumber H2O. Tahap awal 




















aqua demineralisasi dalam botol HDPE menggunakan magnetic 
stirrer pada suhu ruang. NaOH pada tahap ini berfungsi sebagai 
agen mineralisasi yang dapat meningkatkan kelarutan silika dan 
alumina sehingga kristalisasi akan menjadi lebih cepat (Cejka dkk., 
2010; Chareonpanich dkk., 2004). Setelah NaOH pelet tercampur 
sempurna, dimasukan kaolin yang telah dileaching dan di strirer 
selama 15 jam pada suhu ruang. Pada tahap ini terjadi interaksi 




Tahap berikutnya dilakukan kristalisasi melalui proses 
hidrotermal pada suhu 100°C dengan variasi waktu hidrotermal 3, 
6, 12, 24, 48, dan 72 jam. Pada proses ini terjadi penyempurnaan 
kristal yang dibentuk oleh spesi silikat dan aluminat. Struktur 
molekular gel aluminosilikat primer diubah menjadi aluminosilikat 
sekunder. Setelah proses hidrotermal, hasil sintesis didinginkan 
dan disaring untuk memisahkan padatan dan filtratnya. Padatan 
tersebut dicuci dengan akuademineralisasi hingga pH 7 untuk 
menghilangkan sisa NaOH. Setelah itu, padatan dikeringkan pada 
suhu 80°C selama 4 jam untuk mengeliminasi pelarut air yang 
tersisa. Padatan yang telah kering dikarakterisasi dengan difraksi 
sinar-X (XRD) dan spektroskopi inframerah (FTIR). 
Aluran presentase rasio berat terhadap waktu hidrotermal 
ditampilkan Gambar 4.2 menunjukan pada waktu 3 jam terjadi 
penurunan sangat signifikan. Hal tersebut karena pada sampel 
terdapat kandungan air yang belum bereaksi, sehingga ketika 
dicuci dan dikeringkan, air akan hilang. Pada waktu 6 jam terjadi 
peningkatan karena mulai terbentuknya kristalin. Semakin 
meningkatnya waktu kristalinitas maka kecepatan dan 






pertumbuhan inti semakin cepat sehingga kristalinitas menjadi 
meningkat. 
 
4.3 Hasil Karakterisasi Padatan 
 
4.3.1 Difraksi Sinar-X (XRD) 
Karakterisasi difraksi sinar-X (XRD) dilakukan pada 2θ = 5-
50° untuk mengetahui fase yang terdapat di dalam padatan. Pada 
pola difraktogram yang diperoleh dapat dilakukan identifikasi fasa 
kristal dan intensitas dari sampel dengan variasi waktu leaching 4, 
8, dan 12 jam dan variasi waktu hidrotermal 3, 6, 12, 24, 48, dan 
72 jam. Hasil difraktogram XRD setiap variasi ditunjukan pada 


















12 Jam 8 Jam 4 Jam
Gambar 4.2 Aluran hubungan persentase rasio berat pada variasi 
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Gambar 4.3 Pola difraktogram XRD sintesis NaP dengan variasi 
waktu hidotermal 3, 6, 12, 24, 48 dan 72 jam dan waktu 




Tabel 4.2 Puncak dengan sudut 2θ hasil sintesis dengan variasi 
waktu hidrotermal 3, 6, 12, 24, 48 dan 72 jam dan waktu 
leaching 4 jam 
Sampel 2θ (°) 
Zeolit NaP Sodalit Kaolinit 
3 Jam - - 12,45; 19,95; 
20,44; 24,99; 
26,7: 38,48 
6 Jam - - 12,57; 20,02; 
25,06; 26,84 











48 Jam 12,5; 17,7; 21,7; 







12,6; 17,8; 21,7; 




Gambar 4.3 merupakan pola difraktogram XRD sampel 
zeolit NaP melalui variasi waktu leaching 4 jam dengan variasi 
waktu hidrotermal 3, 6, 12, 24, 48 dan 72 jam yang menunjukkan 
spesifikasi puncak karakteristik zeolit NaP, sebagian muncul 
puncak selain zeolit NaP seperti fase kaolinit dan sodalit. Adanya 
fase kaolinit (disimbolkan dengan huruf K) yang teridentifikasi 
pada 2θ = 12,45; 19,95; 20,44; 24,99; 26,7: 35,08; 38,48 dan 
45,42°. Hasil tersebut sesuai dengan penelitian yang dilakukan 
oleh Kahraman dkk. (2005), dimana puncak khas kaolin terdapat 




semakin kecil dengan bertambahnya waktu hidrotermal. Hal 
tersebut mengindikasikan bahwa kaolin telah bereaksi secara 
sempurna. Terdapat juga fase lainnya yaitu fase sodalit 
(disimbolkan dengan huruf S) teridentifikasi pada 2θ = 14,15; 32,1; 
35,19°. Pembentukan sodalit tersebut sesuai pada penelitian Li 
dkk., (2015) yang disintesis dari kaolin terobservasi pada sudut 
refleksi 2θ = 14,16; 24,65; 28,53; 31,99 dan 35,13° namun dengan 
waktu kristalisasi lebih lama yaitu 24 jam. Intensitas puncak khas 
sodalit pada waktu hidrotermal 12-24 jam relatif konstan, lalu 
mengalami penurunan setelah 48 jam. Hal tersebut 
mengindikasikan bahwa sodalit mengalami transformasi fase. 
 
 
Pada variasi waktu leaching 4 jam, difraktogram XRD 
sampel hasil sintesis memiliki puncak khas zeolit NaP pada waktu 


















Zeolite NaP Kaolinit Sodalit
Gambar 4.4 Aluran waktu hidrotermal terhadap intensitas fase 




38,1; 46,1°. Hasil ini sesuai dengan penelitian Hilderbando dkk. 
(2014), dimana puncak khas zeolit NaP teridentifikasi pada 2θ = 
12,36; 17,33; 21,71; 28,03; 34,98; 46,65°. Pembentukan zeolit NaP 
pada variasi ini terjadi mulai waktu krsitalisasi 12 jam, lebih cepat 
dari penelitian Hilderbando dkk., (2014) yang memerlukan waktu 
lebih lama yaitu 48 jam untuk membentuk zeolit NaP. Pola XRD 
sampel zeolit NaP pada 12 sampai 72 jam juga menunjukkan 
intensitas puncak khas zeolit NaP yang semakin meningkat seiring 
bertambahnya waktu kristalisasi. Kristal terbentuk semakin 
sempurna saat waktu kristalisasi 48 dan 72 jam. 
Pada Gambar 4.5 terlihat pola difraktogram XRD sampel 
zeolit NaP dengan variasi waktu leaching 8 jam dan variasi waktu 
hidrotermal 3, 6, 12, 24, 48 dan 72 jam menunjukkan puncak 
spesifik zeolit NaP, sebagian muncul puncak lainnya seperti fase 
kaolinit dan fasa zeolit NaY (faujasit). Pada Gambar 4.5 
menunjukkan bahwa puncak karakteristik fase kaolinit semakin 
kecil dengan bertambahnya waktu hidrotermal namun tetap 
muncul sampai waktu 72 jam. Hal ini mengindikasikan bahwa 
terdapat kaolin yang belum bereaksi. Fase kaolinit teridentifikasi 
pada 2θ = 12,42; 24,91; 26,69; 37,80; 45,40°. Hasil tersebut sesuai 
dengan penelitian yang dilakukan oleh Kahraman dkk. (2005), 
dimana puncak khas kaolin terdapat pada 2θ = 12,52, 25,48° dan 
38,3°. Terdapat fase lainnya yaitu fase zeolit NaY (disimbolkan 
dengan huruf Y) teridentifikasi pada 2θ = 6,26; 15,51; 31,18°. 
Pembentukan fase zeolit NaY tersebut sesuai pada penelitian 
Hriljac dkk., (1993) terobservasi pada sudut refleksi 2θ = 6,31; 
10,31; 12,10; 15,92; 24,06; 27,52; 31,29°. Intensitas puncak khas 
zeolit NaY pada waktu hidrotermal 6-24 jam relatif konstan, 
setelah itu mengalami penurunan setelah 48 jam. Hal tersebut 


































Gambar 4.5 Pola difraktogram XRD sintesis NaP dengan variasi 
waktu hidotermal 3, 6, 12, 24, 48 dan 72 jam dan waktu 
















Tabel 4.3 Puncak dengan sudut 2θ hasil sintesis dengan variasi 
waktu hidrotermal 3, 6, 12, 24, 48 dan 72 jam dan waktu 
leaching 8 jam 
Sampel 2θ (°) 
Zeolit NaP Kaolinit Zeolit NaY 
























48 Jam 12,59; 17,73; 
21,83; 28,12; 
33,42 
26,74; 27,86 - 





Difraktogram XRD sampel hasil sintesis dengan waktu 
leaching 8 memiliki puncak khas zeolit NaP pada 2θ = 12,35; 
17,53; 21,57; 28,15; 33,14°. Hasil ini sesuai dengan penelitian 
Hilderbando dkk. (2014), dimana puncak khas zeolit NaP 
teridentifikasi pada 2θ = 12,36; 17,33; 21,71; 28,03; 34,98; 46,65°. 
Pembentukan zeolit NaP pada variasi ini terjadi mulai waktu 




menunjukkan intensitas puncak khas zeolit NaP yang semakin 
meningkat seiring bertambahnya waktu kristalisasi. 
 
Pola difraktogram XRD sampel zeolit NaP dengan variasi 
waktu leaching 12 jam menunjukan puncak spesifik zeolit NaP. 
Sebagian muncul puncak lain seperti fase kaolinit (disimbolkan 
dengan huruf K) dan puncak tidak teridentifikasi (disimbolkan 
dengan huruf O). Pada Gambar 4.5 menunjukkan bahwa puncak 
karakteristik kaolinit pada 2θ = 12,53; 21,05; 25,07; 26,98: 37,83; 
dan 45,28° yang intensitasnya semakin kecil dengan bertambahnya 
waktu hidrotermal. Sedangkan puncak tak teridentifikasi pada 2θ = 
26,81 dan 28,72° yang intensitasnya muncul pada waktu 
hidrotermal 24 jam dan semakin tinggi sampai 72 jam. 
Difraktogram XRD sampel hasil sintesis dengan waktu 


















Zeolite NaP Kaolinit Zeolite NaY
Gambar 4.6 Aluran waktu hidrotermal terhadap intensitas fase 




17,68; 21,75; 27,92; 33,25°. Pembentukan zeolit NaP pada variasi 
ini terjadi mulai waktu kristalisasi 24 jam, lebih lambat dari variasi 
waktu leaching 4 dan 8 jam. Pola XRD sampel zeolit NaP pada 24-
72 jam menunjukkan intensitas puncak khas zeolit NaP yang 
semakin meningkat seiring bertambahnya waktu kristalisasi. Pola 
tersebut ditunjukkan oleh Tabel 4.4 dan Gambar 4.6. 
 
Tabel 4.4 Puncak dengan sudut 2θ hasil sintesis dengan variasi 
waktu hidrotermal 3, 6, 12, 24, 48 dan 72 jam dan waktu 
leaching 12 jam 
Sampel 2θ (°) 
Zeolit NaP Kaolinit 
3 Jam - 
12,53; 21,05; 25,07; 
26,98: 37,83; 45,28 
6 Jam - 
12,45; 24,83; 25.05; 
26,86: 37,85; 45,49 
12 Jam - 
12,55; 24,94; 25.06; 
26,78: 37,78; 45,61 
24 Jam 
12,59; 17,79; 21,84; 
28,12; 33,57 
25,10; 38,78; 46.33 
48 Jam 










































Gambar 4.7 Pola difraktogram XRD sintesis NaP dengan variasi 
waktu hidotermal 3, 6, 12, 24, 48 dan 72 jam dan waktu 


















































Gambar 4.8 Aluran waktu hidrotermal terhadap intensitas fase 
pada variasi leaching 12 jam 
Gambar 4.9 Aluran waktu hidrotermal terhadap intensitas fase 




4.3.2 Spektroskopi Fourier Transform Infrared (FTIR) 
Hasil karakterisasi padatan dengan spektroskopi 
inframerah (FTIR) digunakan untuk mengetahui vibrasi gugus 
fungsi pada sampel hasil sintesis. Spektra inframerah kaolin dan 
keenam sampel zeolit NaP dengan variasi waktu leaching 4, 8, dan 
12 jam dengan variasi waktu hidrotermal 3, 6, 12, 24, 48, dan 72 
jam ditunjukkan pada Gambar 4.10, Gambar 4.11, dan Gambar 
4.12. Pada spektra, kaolin teridentifikasi puncak karakteristik pada 
bilangan gelombang 430, 468, 538, 698, 756, 792, 912, 1031, dan 
1114 cm-1. Menurut chandrasekar (1996) puncak khas kaolin 
muncul pada bilangan gelombang 541 cm-1 yang merupakan 
vibrasi Al-O pada Al[O(OH)]6, sedangkan pada 430, 693, 752, 794, 
1035, 1096 dan 1114 cm-1 merupakan vibrasi Si-O pada SiO4. 
Spektra inframerah sampel hasil sintesis pada Gambar 
4.10, Gambar 4.11, dan Gambar 4.12 juga menunjukkan puncak 
serapan spesifik zeolit NaP pada daerah sekitar 430-470, 605-744, 
dan 1001-1006 cm-1. Puncak serapan pada bilangan gelombang 
430-470 menunjukkan vibrasi tekuk gugus TO4, dimana T = Si, Al 
(Liu dkk., 2003). Sedangkan vibrasi ikatan dari Si-O dan Al-O 
ditunjukan pada gelombang bilangan pada daerah 605-744 cm-1. 
Adanya serapan pada 1001-1006 cm-1 menunjukkan vibrasi ulur 
internal asimetris tetrahedron TO4 (Bohra dkk., 2014). 
Pada Gambar 4.10 menunjukkan spektra sampel variasi 3 
sampai 12 jam masih terdapat puncak yang sejajar dengan puncak 
khas kaolin pada bilangan gelombang sekitar 536, 912 dan 1114 
cm-1. Pada variasi 24 dan 48 jam hanya terdapat puncak sekitar 536 
cm-1. Hal ini mengindikasikan bahwa pada sampel variasi 3 sampai 
48 jam masih terdapat kaolin yang belum larut. Informasi tersebut 
sesuai dengan data XRD yang menunjukkan adanya puncak khas 
kaolin. Spektra sampel variasi 72 jam tidak menunjukkan adanya 
















Gambar 4.10 Spektra inframerah kaolin dan hasil sintesis dengan 
variasi hidrotermal 3, 6, 12, 24, 48 dan 72 jam 





























































Gambar 4.11 Spektra inframerah kaolin dan hasil sintesis dengan 
variasi hidrotermal 3, 6, 12, 24, 48 dan 72 jam 
dengan waktu leaching 8 jam 













Gambar 4.12 Spektra inframerah kaolin dan hasil sintesis dengan 
variasi hidrotermal 3, 6, 12, 24, 48 dan 72 jam 





























Tabel 4.5 Bilangan gelombang puncak serapan spektra inframerah 
dengan variasi waktu hidrotermal 3, 6, 12, 24, 48 dan 72 
jam dan waktu leaching 4 jam 
 Bilangan gelombang (cm-1) 



































- - - 
Vibrasi 
Al-O 
536 536 536 536 534 - 
 
Hasil analisis spektra dapat diketahui bahwa kaolin telah 
mengalami transformasi secara sempurna pada waktu hidrotermal 
72 jam menjadi zeolit NaP dengan bilangan gelombang 470, 606, 
684, 744, dan 1001 cm-1 sesuai dengan penelitian Liu dkk. (2003) 
yang terdapat puncak serapan spesifik zeolit NaP pada daerah 





Tabel 4.6 Bilangan gelombang puncak serapan spektra inframerah 
dengan variasi waktu hidrotermal 3, 6, 12, 24, 48 dan 72 
jam dan waktu leaching 8 jam 
 Bilangan gelombang (cm-1)  

















































536 536 536 536 536 536 
 
Pada Gambar 4.11 dan Gambar 4.12 menunjukkan spektra 
sampel leaching 8 dan 12 jam tersebut masih terdapat puncak yang 
sejajar dengan puncak khas kaolin pada bilangan gelombang 
sekitar 536, 912, dan 1114 cm-1. Hal ini mengindikasikan bahwa 
pada semua sampel masih terdapat kaolin yang belum larut. 
Informasi tersebut sesuai dengan data XRD yang menunjukkan 
adanya puncak khas kaolin. Pada waktu hidrotermal 72 juga masih 





Tabel 4.7 Bilangan gelombang puncak serapan spektra inframerah 
dengan variasi waktu hidrotermal 3, 6, 12, 24, 48 dan 72 
jam dan waktu leaching 12 jam 
 Bilangan gelombang (cm-1)  






















































536 536 536 536 536 536 
 
4.3.3 Scanning Electron Microscopy-Enegy Dispersive X-ray 
(SEM-EDX) 
Pengamatan dengan Scanning Electron Microscopy 
(SEM) bertujuan untuk mengetahui morfologi dan ukuran partikel 
sampel, sedangkan Electron Dispersive X-ray (EDX) untuk 




karakterisasi XRD dan FTIR sampel dengan variasi leaching 4 jam 
dengan waktu hidrotermal 72 jam menunjukkan pola difraktogram 
dan pola spektra inframerah yang seragam dengan NaP. Oleh 
karena itu, karakterisasi SEM-EDX dilakukan pada sampel zeolit 






Gambar 4.13 Mikrograf SEM zeolit NaP dengan (a) perbesaran 




Pada Gambar 4.13 hasil sintesis zeolit NaP dengan waktu 
leaching 4 jam dan waktu hidrotermal 72 jam memilki morfologi 
yang seragam. Zeolit NaP hasil sintesis memiliki bentuk partikel 
tidak spesifik (seperti bola pecah) dengan ukuran agregat partikel 
150-300 nm (lingkaran kuning). Bentuk tersebut sama seperti pada 
hasil penelitian Behin (2015) dimana zeolit P yang disintesis dari 
kaolin memiliki morfologi seperti bola pecah. Hal tersebut 
memperkuat informasi yang ditunjukkan oleh data XRD dimana 
terdapat puncak khas zeolit P pada 2θ = 12,6; 17,8; 21,7; 28,2; 33,4 
;33,5; 38,1; 46,1° dan puncak serapan IR 430-470, 605-744, dan 
1001-1006 cm-1. 
Analisis EDX digunakan untuk mengetahui komposisi 
unsur yang terdapat pada sampel zeolit NaP waktu leaching 4 jam 
dengan waktu hidrotermal 72 jam. Hasil karakterisasi EDX sampel 
tersebut ditampilkan pada Tabel 4.8. Dari hasil EDX diketahui 
bahwa dua sampel zeolit NaP yang dianalisis mengandung unsur-
unsur yang digunakan sebagai prekursor yaitu Si, Al, Na dan O. 
Dari hasil perhitungan dengan data presentase atom Si dan Al 
diperoleh rasio mol Si/Al sebesar 1,46 untuk sampel variasi 
leaching 4 jam dengan waktu hidrotermal 72 jam.  
Distribusi komposisi unsur hasil sintesis dapat diketahui 
dari hasil pemetaan (mapping) pada SEM-EDX. Tabel 4.8 
menunjukkan distribusi hasil sintesis zeolit NaP variasi leaching 4 
jam dengan waktu hidrotermal 72 jam yang menunjukkan bahwa 
unsur Si dan Al terdistribusi pada sampel hasil sintesis. Sampel 
zeolit NaP memiliki distribusi Si dan Al yang merata. 
 
Tabel 4.8 Hasil analisis EDX sampel zeolit NaP 
Sampel % Atom Rasio mol 
SiO2/Al2O3 Si Al Na O 







5.1 Kesimpulan  
Sintesis zeolit NaP dilakukan dari kaolin yang telah 
dileaching dengan variasi waktu leaching kaolin. Berdasarkan 
hasil karakterisasi dengan X-Ray Fluorusense (XRF), 
menunjukkan bahwa rasio Si/Al mengalami peningkatan dengan 
meningkatnya waktu leaching kaolin dengan asam sulfat 4 M. 
Rasio Si/Al pada waktu leaching 4, 8, dan 12 jam mengalami 
peningkatan dari 1,53 menjadi 2,82; 3,18; dan 3,68. Hasil 
karakterisasi dengan X-Ray Diffraction (XRD) dan Fourier 
Transform Infrared (FTIR), menunjukan kristal zeolit NaP dengan 
leaching selama 4 jam mulai terbentuk pada waktu hidrotermal 12 
jam. Intensitas kristal terus meningkat hingga waktu hidrotermal 
72 jam dan terbentuk zeolit NaP. Semakin meningkatnya rasio 
Si/Al mengakibatkan semakin lama waktu hidrotermal dalam 
pembentukan kristalin zeolit NaP. Hasil data SEM didapatkan 
morfologi dan ukuran agregat partikel sampel zeolit NaP pada 
kaolin leaching 4 jam dan hidrotermal 72 jam memiliki bentuk 
partikel yang tidak spesifik seperti bola pecah dengan ukuran 
agregat partikel 150-300 nm. Hasil analisis EDX menunjukkan 




Pada penelitian selanjutnya yang berkaitan tentang sintesis 
zeolit NaP dari kaolin yang telah dileaching dengan variasi waktu 
leaching disarankan untuk melakukan variasi waktu hidrotermal 
lebih lama agar pengaruh terhadap waktu leaching dapat diketahui 
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A. Prosedur Sintesis Zeolit NaP 































50 gram kaolin 500 mL H2SO4 









dicuci dengan aqua DM 
sampai pH netral 
dioven pada suhu 100°C 
selama 1,5 jam 
 
Hasil 





















Aqua DM NaOH Leaching Kaolin 
di stirrer selama 15 jam 
di hidrotermal pada suhu 100°C 






dicuci dengan aqua DM 
sampai pH netral 
dioven pada suhu 80°C 










B. Perhitungan Sintesis Zeolit NaP 
B1. Persentase Komposisi Bahan 
a) Kaolin (setelah leaching) 
- Al2O3 = 23,3 % (Mr = 101,96 g/mol) 
- SiO2   = 65,7 % (Mr = 60,09 g/mol) 
b) Aqua DM (Mr = 18 g/mol) 
c) NaOH pellet = 99 % (Mr = 40 g/mol) 
d) H2SO4 = 98% (Mr = 98,08 g/mol) 
 
B2. Proses Leaching Asam Sulfat 















= 18,38 M 
Pengenceran asam sulfat 4 M: 
M1 x V1 = M2 x V2 
4 M x 100 mL = 18,38 M x V2 
V2 = 21,7627 mL 
 
B3. Sintesis Zeolit NaP 
Komposisi molar bahan untuk pembuatan sintesis zeolit NaP  
Na2O : Al2O3 : SiO2 : H2O = 2,1 : 1 : 3,8 : 50 
a) 1 mol Al2O3 
Massa NaAlO2 yang dibutuhkan 
Massa Al2O3 = n x Mr 
   = 1 mol x 101,96 g/mol 
   = 101,96 g 
Persentase Al2O3 dalam kaolin adalah 23,3%, maka massa 
kaolin yang harus diambil adalah: 




           23,3 % 
  = 101,96 g 
         23,3 % 
  = 437,596 gram 
b) 3,8 mol SiO2 
Massa kaolin yang diperlukan 
Massa SiO2 = n x Mr 
= 3,8 mol x 60,09 g/mol 
    = 228,342 gram 
Persentase SiO2 dalam kaolin adalah 65,7%, maka massa 
kaolin yang harus diambil adalah 
Massa kaolin = massa SiO2 
         65,7% 
    = 228,342 g 
        65,7 % 
    = 347,55 gram 
c) 50 mol H2O 
Massa H2O yang diperlukan 
Massa H2O = n x Mr 
    = 50 mol x 18 g/mol 
    = 900 gram 
d) 2,1 mol Na2O 
Penambahan NaOH = 2 x 2,1 mol 
    = 4,2 mol 
Gram NaOH yang harus ditambahkan  
= 4,2 mol x 40 g/mol = 168 gram 
Semua massa bahan dibagi dengan 100 dan untuk massa kaolin 
berdasarkan perhintungan dari mol Al2O3, sehingga massa bahan 




Kaolin  =  437,596 gram  : 100 =  4,376 gram 
H2O  =         900 gram  : 100 =  9  gram 
NaOH  =         168 gram  : 100 =  1,68  gram_ + 
Massa total teoritis       = 15,056 gram 
 
B4. Persentase Berat Sampel Kering 





Dimana komposisi awal dari sintesis sebanding dengan persentase 
berat 100%. 
 













0 88,5840 25,7409 100 
3 5,3852 0,9311 60 
6 4,1268 0,8500 71 
12 5,0616 1,0178 69 
24 5,8885 1,2890 75 
48 8,1282 1,9716 83 



























0 90,4018 26,1576 100 
3 14,5346 1,6185 38 
6 14,2856 1,8118 44 
12 14,2864 2,0754 50 
24 14,2564 2,1046 51 
48 14,3774 2,1768 52 
72 14,2428 2,2487 55 
 













0 90,3318 26,2496 100 
3 14,5360 1,3713 32 
6 14,0636 1,5579 38 
12 14,5509 1,5671 37 
24 14,5707 1,5898 38 
48 14,6016 1,7763 42 











C. Data Karakterisasi 






4 Jam 8 Jam 12 Jam 
Al2O3 36 23,3 23 21 
SiO2 54,9 65,7 73,3 77,4 
K2O 2,88 1,57 1 0,717 
CaO 0,58 1,1 0,15 0,081 
TiO2 0,551 1,05 0,14 0,13 
V2O5 0,03 0,04 0,006 0,007 
MnO 0,039 0,082 0,0059 0,002 
Fe2O3 3,37 0,81 0,401 0,294 
CuO 0,096 0,02 0,016 0,013 
NiO2 0,585 0,24 0,002 - 
P2O5 0,88 - - - 
Cr2O3 0,042 - - - 
ZnO 0,02 - 0,002 - 
Rb2O - 0,38 0,018 0,0081 
BaO - 0,005 - 0,005 
Eu2O3 - 0,01 - 0,01 
Y2O3 - 0,002 - 0,002 
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